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[Oxidation and Utilization of the High Temperature Tar Bases (7)] 
Fujio Komatsu， Toshio Yahata and Kunio Saito 
Abstract 
The authors attempted to synthesize cinchom巴ronicacid from isoquinoline， one 01 the high tem-
perature tar bases for the use of red dyestuff. The synthesis was carried out by oxidation of 
isoquinoline with sulfuric acid in the presenc巴 ofcatalysts such as mercuric sulfate and vanadium 
pentoxid巴 Furthermore，non catalytic oxidation was carried out. 
They determined the amount of oxidizing agents and catalysts to be used， contact times or reac-
tion times， and reaction temperatures in relation to yields of the product. Maximum yield was 30% 



















a Three neck reaction flask 
b Thermometer 
フラスゴ中にあるイソキノリシ，硫酸
c Mercury-sealed stirrer 
d Condenser 
b e Electri，c heater 
および触媒の混合物を撹持し，高温lこ f Motor 
g SJide rheostat 
おいて酸化を行なう。 h Oil balh 
2. 試 料
既に述べたごとく，試料は高沸点
ターノレ塩基の分離法的 lこよって， 富士 自製鉄株式会社製造のキノリシを除去し
たイソキノ 9y 1留分lこ近い組成b.p. 第1図実験装置













生成物 上記生成物を合t:; 一一 f イゾキノリ J 位4~'C)




一 | 治波 6S_750C pH 3.6...3.8 
t血液」
「出澱(均波 5'~HNO 主uS
r(!.: ilu 1 
「必 !~l }J<→ L冶波 こ;~~柿一一一+位[斗ー斗':'_"':"'-:l / .:Jノ俄|
IiJ-Jfコメロン殻I- 川 、「い→ i~ 純一一位悶~三~


















実験番号 I硫酸(防)I両(g) i| 反応温度 1反応時間(|持品)1(耐(矧空J| 試料濃度
(g) (g) (oC) (hr) (%) (モノレ 9~)
ムー 1 127 16 200~210 0.5 12.65 9.85 8.73 
ムー 2 127 16 200~205 1.0 16.00 10.35 8.73 
ムー 3 127 16 200~210 1.5 12.03 9.49 8.73 
ムー 4 127 16 200~206 2.0 7.42 8.42 8.73 
ムー 5 127 16 198~208 3.0 6.29 5.84 8.73 
ムー 6 121 16 190~210 1.0 10.86 7.60 9.13 
ムー 7 60.5 16 185~208 1.0 2.60 2.58 16.72 
ムー 8 80.9 16 190~207 1.0 4.50 4.40 13.05 
ムー 9 127 16 215~225 1.0 16.50 15.90 8.73 
ムー10 127 16 230~240 1.0 18.0 17.50 8.73 
ムー11 127 16 250~255 1.0 17.0 16.80 8.73 
ムー12 127 16 230~240 2.5 9.0 8.50 8.73 
ム-13 127 16 230~240 5.0 6.5 6.25 8.73 
ムー14 130 16 230~240 1.0 18.1 17.40 8.55 
ム-15 130 16 200~205 1.0 16.2 10.40 8.55 
























以上の結果を利用し，硫酸 (95%)127 g，試料16g，反応温度2000C，反応時間 1時間と










190 200 210 220 
一一一+反応温度 (OC) 一一一→ー反応時間 (hr) 
第4図反応温度と収率(無触媒酸化) 第5図反応時間と収率(無触媒酸化)
(a)， (b)， (c)の結果，反応温度230-2400C，試料濃度8.73モノレ%，反応時間 1時間におい
てγシコメロシ酸の最高収率を示す。従って無触媒酸化では，ジシゴメロシ酸収率の最高は 18













































































































































































第 4表 V205 触媒
実験番号|硫酸 (95%)i誌料|
|(g) I (g) I 
V-1 127 16 
V-2 I 127 16 
V-3 127 16 
V-4 I 127 16 
V-5 127 16 
V-6 I 127 16 
V-7 I 127 16 











い沖制、曲 I kurfr ~fFf" _Et. I r:;:; G--" [J:f;.l=IEt Iシンコメロン|フターノレ酸河料濃度;触媒量|反応時間|酸(理論収率)1(理論収率)
川モレガ): (g) I (hr) I (%) (%) 
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第6図にその結果が示される。 実験条件として，硫酸 (95%)127 g，試料16g一定， (試
料濃度8.73モノレ%，ジシゴメロシ酸の生成のための理論量を示す濃度)， 反応時間 1時間とし
て，VYコメロシ酸最高収率を示す最適触媒量は 5gであり，VYゴメロシ酸30.6%，ブター
ノレ酸15.58%である o (実験番号 Hg-1~Hg-3， Hg-5~Hg-8) 
率
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第7図にその結果が示される。 (a)の結果， 触媒量5g又は 4g，反応温度2000C， 硫酸
(95%) 127 g一定，試料濃度8.73モノレ%では，反応時間1時間がいずれの場合にも， νシゴメ
ロシ酸の最高収率を示す。(実験番号Hg-9，Hg-4， Hg-ll; Hg-6， Hg-IO， Hg-12， Hg-22) 
(c) 試料濃度の影響
第8図にその実験結果が示される。












































































































































濃度)127 g に対し，試料 16g(試料濃度 8.73モノレ%)，触媒量 5g，反応温度 225~2350C，反
応時間は 1時間である。最高収率32%のVシコメロシ酸を生成する。
2. V205触媒では気相反応よりも効果的でなく， 無触媒反応よりも僅かに良い結果を示
すのみで，その条件は，95%硫酸 127g，試料 16g，反応時間 1時間，触媒量 15g，反応温度
240~2500C で， 試料濃度は 8.73モノレ%以下であれば一定収率を示し，i/シコメロン酸最高収
率 22%，フターノレ酸収率 13%である。
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